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Patentatisprllche 



1. Verfahren zur Herstellung von Viskosefaden ausgehend von eincm 
Cellulose-Grundstoff, xum Beispiel Holzbrei, insbesondere mit oi- 
nem Gewichtsgehalt von weniger als 90% an Alpha-Cellulose, d a - 
durch gekennzeichne t, daB in bekanntcr 
Weise eine Viskose aus einem Cellulose-Grundstoff hergestellt 
wird; die Viskose durch eine SpinndUse zu dunnen, endlosen Faden 
extrudiert wird; diese frisch extrudierten Faden kontinuierlich 
durch eine Gaszone geleitet werden, die zumindest einen flUchti- 
gen Bestandteil enthalt, durch den aufgrund seiner Art und unter 
d en gewahlten Bedingungen eine Koagulation der Faden bewirkt wird 
die so koagulierten Faden unmittelbar und progressiv in Kontakt 
mit einem sauren Medium gebracht werden, derart, daB in bekannter 
Weise eine Vor-Regeneration der Cellulose dieser Faden erreicht 
wird, und diese in endlose Filamente ubergefiihrt werden; 
diese Filamente anschlieBend zur vollstandigen Regeneration der 
Cellulose durch mindestens eine weitere saure Flussigkeit gelei- 
tet werden, und abschlieflend die so gebiideten Filamente aufge- 
nomir\en werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der 
f luchtige Bestandteil selbst eine koagulierende Wirkung auf die 
frisch extrudierten Faden ausubt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der 
f luchtige Bestandteil Saureeigenschaften hat und mit dem Cellu- 
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losexanthogenat der frisch extrudierten Faden unter Bildung einer 
dritten, die Faden koagulierenden Substanz reagiert, wobei f'ort- 
schreitead eine Vorregeneration der Cellulose in den Faden erfolgt . 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet , daB der 
fluchtige Bestandteil Salzsaure und die dritte Substanz Natrium- 
chlorid ist. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 
frisch extrudierten Faden vor Durchlaufen der den fliichtigen 
Bestandteil enthaltenden Gaszone ohne Unterbrechung durch eine 
inertes Gas enthaltende Zone geleitet werden. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Viskose in einem Reifungsstadium nahe dem Ge- 
lierungspunkt extrudiert wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Verweildauer der frisch extrudierten Faden im Gasraum etwa 0,1 
bis 1 Sekunde betragt. 

8. Verfahren nach Ansrpcz 1, dadurch gekennzeichnet, daB Extru- 
sion und Fadenlauf in den Gaszonen und den Bereichen mit saurer 
Flussigkeit zumindest zu einem erheblichen Teil in senkrechter 
Richtung von oben nach unten erfolgen. 
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9. Verfahren nach Anspruch. 8,. dadurch gekennzeichnet , da3 die 
Faden dergestalt mit der sauren Flussigkeit in BorUhrung cjc- 
bracht warden; daC diese Flussigkeit air. Transport und dem Vcr- 
strecken der Faden mitwirkt. 



.0. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS die fris.ch extrudierten Faden ansch lie Bend an ihren 
Durchlauf durch die einen fliichtigen Bestandteil mit koagulieren- 
der Wirkung enthaltende Gaszone und vor ihrem. Kontakt mit der 
sauren, eine vol Istandige Regeneration der Cellulose im Fadeninne 
ren hervorrufenden Flussigkeit mindestens einer Nachbehandlung 
unterzogen verden, wie diese nornalerweise bei fertigen Viskose- 
faden Anwendung findet. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dafl die 
Viskosefaden mindestens einer Nachbehandlung unterworfen werden, 
nachdem sie nicht nur die einen fliichtigen Bestandteil mit koagu- 
lierender Wirkung enthaltende Gas zone, sonde rn auch die saute, 
eine Vorregeneration der Cellulose in den Faden hervorrufende 
Flussigkeit durchlauf en haben. 

12. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach einem der 
Anspruche 1 bis 11, gekennzeichnet durch eine an sich bekannte 
Einrichtung zur Vorbereitung der Viskose (27) aus einem Cellu- 
lose enthaltenden Brei und eine vertikal angeordnete Extrusions- 
spinneinrichtung, in der in vertikaler Richtung von oben nach 
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unten angeordnet sind: rcindestens ein kontinuierlich mit der Vis- 
kose fiillbares VorratsgefiiB (1); 

mindestens eine Spinnduse (4) mit einer Vielzahl von Spinnoffnun- 
gen (6), durch die mittels eines auf die Viskose (27) ausgeiibten 
Drucks die Viskose (27) in eine Vielzahl von vertikal verlaufen- 
den, fliissigen Faden (28) extrudierbar ist; 

mindestens eine lMngliche, vorzugsweise vertikal und senkrecht 
unter der Spinnduse (4) angeordnete Kolonne (8), in die die 
Spinnduse (4) hineinliefert und die eine erste, ein inertes Gas 
aufnehmende und eine zweite, ein Gas mit koagulierender Wirkung 
aufnehmende Zone enthMlt; 

eine Einrichtung zum Zuleiten des eine koagulierende Wirkung 
ausUbenden gasfSrmigen Mediums in die Kolonne (7) ; 
eine an sich bekannte Einrichtung zum vollstandigen Regenerieren 
der Cellulose aus dem Cellulosexanthogenat und eine Aufnahme- 
eihrichtung fur die gebildeten FSdeh (28) . 

13. vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Extrusionsspinneinrichtung lotrecht zur Spinnduse (4) eine 
die kontinuierliche Zirkulatiori einer FlUssigkeit (29) von unten 
nach oben iiber mindestens einen Teil ihrer Oberf lache aufrecht- 
erhaltende Einrichtung aufweist. 

U. Vorrichtung nach Anspruch 12 oder 13, gekennzeichnet durch 
SpinnSffnungen (6) der Spinnduse (4) mit einer grofiten Quer- 
schhittsabmessung im Bereich von 500 bis 1000 Mikrometer. 
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15 Viskosefaser in Form von endlosen Filamenton 

festigkeit von 1 bis 2 Gram* pro Denier im trockenen Zustand, 
aadurch gekennzeichnet, da* bei Betrachtung unter polarisiertem 
Licht. im Phasenkontrastverfahren, mittels Elektronenbeugung 
und bei selektivexu Anfarben durch Viktoriablau keine Unterschiede 
zwischen den Randbereichen und dem Zentrum einer Querschnitts- 
flache nachweisbar sind und dafl bei Betrachtung mittels Elektro- 
nenbeugung im Orientierungsgrad der MakromolekUle sowohl in 
I^ngsrichtung vie auch In Querrichtung keine Abweichung nachweis- 
bar ist. 



nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, daB 



16. Viskosefaser 

sie einen runden Querschnitt aufweist 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Viskose- 
filamenten durch kontinuier liches Extrusionsspinnen , bei dem die 
Filamente gegebenenf alls unmittelbar zu Garnen oder zu fur die 
Herstellung von Spinnfasern bestimmte Kabel zusammengefaflt wer- 
den kbnnen, aber auch fiir alle anderen Ausf Uhrungsf ormen , wie 
zum Beispiel Faservliese, oder Flocken usw. , als Halbf abrikate 
oder als Fertigerzeugnisse, geeignet sind. 

Die Erfindung betrifft ebenso eine Vorrichtung zur Durchfiih- 
rung dieses Verfahrens und die mit diesem Verfahren erhaltenen 
P rodukte • 

Die libliche Herstellung von derartigen endlosen Filamenten aus 
Viskose im industriellen MaBstab ist seit Jahren festgeschrie- 
ben im wesentlichen auf das Verspinnen einer Losung von Natrium- 
celluloraxanthogenat (Xanthat) in verdiinnter Natronlauge 
-diese L6sung wird Viskose genannt - in ein Fallbad mit Schwe- 
felsSure hinein, wo das Xanthat aufgelost und die Ausgangscel- 
lulose regeneriert wird, dabei wird die so umgewandelte Cellu- 
lose unldslich in der koagulierenden Substanz und nimmt die 
Form von Filamenten an, da sie aus der Losung in diinnen Strahlen 
in das Bad eingeflihrt wird. 

Dieses Verfahren benStigt fUr seine ordnungsgemaBe Durchfuhrung 
als Celluloseausgangsstof f Holzbrei mit einem hohen Gewichtsan- 
teil von etwa 90% oder mehr an Alpha-Cellulose, wobei die in der 
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Lauge unloslichen Bestandteile einen Gewichtsanteil von 17% auf- 
weisen. 

Ausgehend von diesem Cellulosebasismaterial miissen mehrere Ein- 
zelschritte durchgefuhrt werden, die im einzelnen der Reihenfol- 
ge nach die folgenden sind: Das Ausgangsmaterial wird zunachst 
durch Einwirkung von Natronlauge in Natronzellstof f , auch Alka- 
licellulose genannt, liber fuhrt, darauf werden die ttberschlissi- 
ge Lauge und die lc3s lichen Cellulosen aus der Alkalicellulose 
abgefiihrt und diese mechanisch zerfasert und zur Reifung ge- 
bracht. AnschlieBend wird die Alkali-Cellulose mit Hilfe von 
Schwefelkohlenstoff in Xanthat iibergefiihrt und dieses wiede rum 
in verdiinnter Lauge auf gel5st , wodurch die reine Viskose selbst . 
erhalten wird. Daran schlieBen sich sorgfaltige Filtrierungen an, 
Reifung und Entliiftung, wonach der so behandelte Stoff schliefi- 
lich durch in ein FSllbad eingetauchte Spinndttsen versponnen 
wird. Dieses Fallbad besteht im allgemeinen aus einer einge- 
stellten SSure, im allgemeinen SchwefelsSure, einem Natrium- 
salz, im allgemeinen neutrales Natriumsulfat und einem zusStz- 
lichen Salz, Zinksulfat, das, wie sen on oben gesagt, die Lauge 
neutralisiert, das Xanthat zersetzt, die Cellulose regeneriert 
und den so gebildeten neuen Polymer zu FSden koaguliert, die aus 
dem Bad herausgef Qhrt werden, aufgewickelt werden, gewaschen, 
getrocknet,sortiert und weiterbehandelt werden. 

Diese Folge von Verarbeitungsschritten macht nach dem bekann- 
ten Verfahren - wie bereits oben erwslhnt - Ausgangsstof fe von 



709847/087* 



-y- a 272Q087 

hoher Qualitat in Form eines Breis notwendig, der so stark wie 
moglich mit Alphacellulose angereichert ist, urn im Rahmen des 
Moglichen die Verunreinigung der spater hergestellten Substanz 
Oder eine Storung der einzelnen Verf ahrensschritte zu vermeiden. 
Und selbst dann ist man im Bereich der dem Verspinnen vorange- 
henden Verarbeitungsschritte gezwungen, die Viskosemasse wieder- 
holt zu filtern, urn aus dieser Fremdbestandteile und Gele oder 
andere unlosliche, sich in ihr befindende Partikel zu entfernen. 

Es versteht sich von selbst, daB, falls man sich - ohne die 
Qualitat der hergestellten Faden wesentlich zu verandern - von 
diesen beiden Bedingungen losen konnte, namlich der Notwendig- 
keit einer moglichst reinen Cellulose, die naturgemaB ein sehr 
teures Produkt ist und dem Zwang zu wiederholten Filtrationen , 
die in vieler Hinsicht aufwendige Verarbeitungsschritte dar- 
stellen, der Herstellungspreis der Viskose-Faden (Reyon) und 
-Spinnfasern (Zellwolle) und aller hieraus ableitbaren Produkte 
erheblich gesenkt werden konnte, was von grofiem Interesse ware. 

In der FR-PS 898 802 ist ein Trockenspinnverf ahren aus Losungs- 
mitteln mit einem hohen Siedepunkt bekannt, bei dem ein Spinn- 
schacht Verwendung findet, der von oben nach unten von einem 
auf eine erhohte Temperatur aufgeheizten Luftstrom durchstromt 
wird, wobei die in der Nahe der Spinnduse befindliche Zone auf 
eine Temperatur nahe 600°C erhitzt ist* Einerseits ist dieses 
Verfahren sehr kostenungunstig, da es eine betrachtliche Zufuhr 
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von Warmemengen und spezielle' Einrichtungen notwendig macht, 
und andererseits - und dies iiri Besonderen - haberi die erhaltenen 
Filaxnente nicht die fur die bekannten textilen Anwendungen heute 
benotigte Qualitat, was insbesondere auf die abrupte Koagulation 
am Ausgang der Spinndiise zuriickzuf iihren ist. 

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Hers tel lung von 
Viskosefilamenten zu schaffen, deren Eigenschaf ten im wesentli- 
chen denen der heute produzierten Filamente gleichartig sind, 
bei dem als Ausgangsmaterial Cellulosebrei relativ unabhSngig 
von dessen Herkunft verwendet werden kann, insbesondere wenn 
man dies wiinscht, ein Cellulosebrei mit ge ringer em Gehalt an 
Alpha-Cellulose, Verwendung finden kann und bei dem wiederholte 
Filtrationen der Viskose vor deren Verspinnung nicht notwendig 
sind, 

Diese Aufgabe wird dadurch gel5st, da3 in bekannter Weise eine 
Viskose aus einem Cellulose-Grundstof f hergestellt wird; die Vis- 
kose durch eine Spinndiise zu diinnen, endlosen Faden extrudiert 
wird; diese frisch extrudierten Faiden kontinuierlich durch eine 
Gaszdne geleitet werden, die zumindest einen fliichtigen Bestand- 
teil enthalt, durch den aurgrund seiner Art und unter den gewShl- 
ten Bedingungen eine Koagulation der Faden bewirkt wird; die so 
koagulierten Faden unmittelbar und progressiv in Kontakt mit 
einem sauren Medium gebracht werden, der art da6 in bekannter 
Weise eine Vor-Regeneration der Cellulose dieser FSden erreicht 

, — — 
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wird , and diese in endlose Fila.ente Ubergefuhrt warden; diese 
Pilamente anschlie3end zur vollstandigen Regeneration dor cellu- 
lose durch mindestenseine welter, saure FlUssigkeit geleitet 
warden,, und abschlieBend die so gebildeten Fila,ente aufgenom- 
men werden. 

zur ourchfUhrung dieses Verfahrens nach der Erfindung werden 
die gew6hnlichen Verf ahrensschritte fUr die Vorbereitung der 
Viskose benutzt, wobei.. allerdings, wenn von einem Brei mit 
hoh en AlphaceUUlose-Anteil ausgegangen wird, auf die wiederhol- 
taa abschlieflenden Filtrationen verzichtet werden kann und eine 
einzige summarises Filtration ausreicht, urn die echten, uner- 
wUnschten Fremdkorper zu entfernen. Man kann jedoch auch, wie 
aus dem folgenden im einzelnen ersichtlich ist, ausgehen von ei- 
nem Cellulosebrei mit eine* wesentlich unter 90 Gew.% liegenden 
Al phacelluloseanteil, insbesondere Papierbreien, wie zum Bei- 
spiel Btei aus sogenanntem ^ebleichtem Kraf t.ellstof f - oder 
weifie . Sulf itzellstof f-Breie . 

Zudem ist festgestellt worden, dafl ein wesentlicher Faktor 
fur eine gute OurchfUhrung des Verfahrens gemaB der Erfindung 
im Beifezustand der Ausgangsviskose liegt. 

Zur erfolgreichen OurchfUhrung des erf indungsgemaBen Verfahrens 
i.t es notwendig, Viskose zu verwenden, deren Keifezustand so 
n ahe wie moglich am Gelierpunkt U .gt, chne da S jedoch diese 
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Viskose geliert ist. Der gewiinschte Reif ezustand kann erhalten 
werden, indem in an sich bekannter Weise Einflufl genommen wird 
auf die Zeitdauer und/oder die Temperatur der Reifung und/oder 
bekannte chemische Reagenzien, wie zum Beispiel Formaidehyd, 
verwendet werden. Hierdurch und in Kombination mit anderen Merk- 
malen der Erfindurig konnen Viskosen mit einer sehr erhohten Viskc- 
sitat versponnen werden, wie dies mit den bekannten Verf ahren 
nicht moglich war. 

Fur die Verspinnung der Viskose konnen flache Oder hohie, unver- 
senkte Spinndiisen Verwendung finden, da man anfanglich trocken 
spinnt, das heiBt, man extrudiert nicht direkt in ein flussiges 
Fallbad, sondern in ein gasfbrmiges Medium, Dabei wird auf die 
zu verspinnende Viskose ein geeigneter Druck ausgetibt, urn den 
Extrusionsvorgang hervorzurufen und auf rechtzuerhalten, dieser 
Druck kann zum Beispiel Uber ein inertes Gas aufgebracht werden. 

Bezuglich des Durchlauf s der f risch extrudierten Faden durch 
die zumindest einen fluchtigen Bestandteil enthaltende Gaszone 
ist festgestellt worden, daS eine Reihe von flUchtigen Reagen- 
zien interessante Ergebnisse liefern, Diese Reagenzien konnen 
organischer Natur sein, wie zum Beispiel Methanol, Aceton, die 
wiederum selbst eine koagulierende Wirkung auf die ViskosefSden 
ausiiben, das heiBt, diesen schon eine derartige physikalische Be- 
schaffenheit vermitteln, daB die Filamente sehr stark verstreckt 
werden k6nnen/ die Struktur der- F&den jedoch reversibel bleibt. 
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Diese flUchtigen Bestandteile kbnnen auch anorganischer Natur 
sein. 

Die Eigenschaften dieser Reagenzien spielen eine gewisse Rolle. 
gerade die sauren Reagenzien sind es, die sich als die aktivsten 
erweisen. Diese sauren Reagenzien leiten schon durch ihr Vorhan- 
densein eine Vor-Regeneration der Cellulose, ausgehend vom Cellu- 
losexanthogenat.ein. Zudem 16sen sie bei den verwendeten Arbeits- 
bedingungen aus dem Natriumsalz des Cellulosexanthogenats das 
Natriumsalz der verwendeten Saure, also zum Beispiel Natrium- 
chlorid, wenn man Salzsaure verwendet. Dieses Salz ubt eine koa- 
gulierende Wirkung auf die Viskosefaden aus. Derartige saure 
Reagenzien sind unter anderem Kohlensaureanhydrid, Ameisensiiure 
Essigsaure und insbesondere Salzsaure. Ihre vorregenerierende 
Wirkung laflt sich erhohen, indem man zum Beispiel den quantita- 
tiven Anteil des flUchtigen Saurebestandteils in erheblichem 
MaBe erhoht. 

Die Gaszone, durch die die frisch extrudierten Faden hindurch- 
gefUhrt werden, enthalt vorteilhafterweise eine weitere Gas- 
mischung, wie zum Beispiel Luft. Sie kann jedoch ebensogut, neber 
dem koagulierenden Reagenz, ein einziges inertes Gas enthalten. 

wie zum Beispiel Stickstoff . 

Man kann die frisch extrudierten Viskosefaden unmittelbar in ein 
Gas austreten lassen, das einen koagulierenden Bestandteil ent- 
halt. Vorzugsweise werden jedoch die Faden zunachst tiber eine 
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gewisse Wegstrecke durch eine inerte Gasatmosphare hindurchge- 
leitet, wie zum Beispiel durch Luft, bevor sie in die Gaszone 
eintreten, in der der fliichtige, koagulierende Bestandteil ent- 
halten ist. 

In der GB-PS 321 679 ist vorgeschlagen worden, die extrudierten 
Faden zu koagulieren mittels einer Gasatmosphare und einer 
fliichtigen Saure, zum Beispiel einem Anteil an SalzsSure oder 
Schwefelsaure. Bei diesem Herstellungsverf ahren, bei dem die 
Wirkung der gasformigen Saure plStzlich stark ausgeubt wird 
und abrupt abgebrochen werden mufi, fUhrt man gleichzeitig un- 
mittelbar die Phase der Koagulation und der endgultigen Regene- 
ration durch , so daG die erhaltenen Faden schon ihre endgiiltige 
Struktur annehmen und aus diesem Grunde sich nur schwierig ver- 
strecken lassen. Die plotzliche Koagulation und Regeneration der 
Cellulose ist fur die Homogenitat der Fiiamente ungUnstig, denn 
hierdurch wird eine oberf ISchliche Regeneration begunstigt. 
Im Gegensatz zu diesem bekannten Verfahren wird nach der Erfin- 
dung kontinuierlich und ohne Unterbrechung zunachst als erster 
Schritt die Koagulierung durchgeftthrt , gefolgt von einer Vqr- 
Regeneration als zweitem Schritt und abgeschlossen durch eine 
endgiiltige Regeneration. Dadurch wird es mdglich, die Faden 
einfach zu verstrecken und ihnen hervorragende textile Eigen- 
schaften z\\ verleihen. 
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Nach dem Durchlaufen der Gaszone, die den fliichtigen koagulie- 
renden Bestandteil enthalt, werden die koagulierten Viskosefa- 
den anschlieCend mindestens nit einem flussigen, saurehaltigen 
Medium in Kontakt gebracht, das die Regeneration der Cellulose 
.us dem Xanthogenat dieses Polymers bewirkt. 

Urn diesen letzten Verarbeitungsschritt durchzufiihren, bringt man 
erfindungsgemaS die Viskosefaden, nach deren Austritt aus der den 
I kpagulierenden Bestandteil. enthaltenden Gaszone zunachst in- 
Kontakt mit einer ersten FlUssigkeit, die auf die Faden eine 
Orientierungs und Dehnungs-Wirkung ausiibt. Diese Fljissigkeit 
hat sauren Charakter, den sie vorzugsweise zum Beispiel durch 
Beimengen von Schwefelsaure erhalt, so daB sie auf die Viskose 
der Faden eine vorregenerierende Wirkung ausiibt. Gleichzeitig 
kann man, zum Beispiel durch eine n Aufwickelvorgang, die Faden 
mechanisch verstrecken. Diese . mechanische Verstreckung tiberla- 
gert sich der Verstreckung aufgrund der Schwerkraft, der die 
Faden am Ausgang der Spinnduse, unterliegen, wenn man- wie^ es 
als vorteilhaft vorgeschlagen wird - das Verspinnen vertikal von 
oben nach unten durchftthrt. AnschlieBend erreicht man die voll- 
standige Regeneration des Xanthat in an sich bekannter Weise 
mittels einer weiteren sauren L5sung. 

Ziel des Koagulationsschrittesist es, den viskosefaden eine 
I physikalische Struktur zu geben, wodurch sich diese sehr stark 
trecken lassen, der Zustand der Faden jedoch reversibel 



vers 
bleibt. 
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Dieser Schritt besteht darin, dafi das CelLulosexanthogenat aus 
der ursprunglichen Losung ausgefallt wird, ohne es uabci zu zer- 
setzen. Dadurch lassen sich die koagulierten Faden stark ver- 
strecken, konnen aber nicht in der vofliegenden Form verarbei- 
tet werden. Ihr physikalischer Zustand bleibt reversibel. 

per Arbeitsschritt Regeneration besteht im Zersetzen des Xanthats 
der koagulierten Faden in Cellulose urid'CS 2 - Der regenerierte 
Faden enthalt praktisch kein Xanthat mehr und seine Struktur 
ist definitiv zum Erstarren gebracht. 

In der vorangegengenen Beschreibung wurde die w Vor-Regeneration" 
als ein vorsichtig und sorgfaltig ausgefiihrter , die Regenera- 
tion einleitender Arbeitsschritt erlautert, der ausreicht, 
den Faden so weiterverarbeitbar zu machen, jedoch trotzdem 
diesem Faden eine erhebliche Verstreckbarkeit laBt. 

Dieser Verarbeitungsschritt der Vor-Regeneration, der sich ohne 
Unterbrechung unmittelbar an die Koagulation anschlieBt, kann 
in sehr gezielter und geeigneter Weise den gewiinschteh Charakte- 
ristiken, und hiervon insbesondere dem Verstreckungsgrad, der 
nach dem Verfahren erhaltenen Faden aus regenerierter Viskose 
angepaflt werden. WHhlt man, wie oben erwMhnt, als fliichtiges, 
koagulierendes* Reagenz eine Saure, so lost diese SSure bereits 
beim Koagulationsschritt eine Vor-Regeneration aus und man kann, 
entsprechend dem fiir die Feinheit der gewiinschten Fa'den notwen- 
digen Verstreckungsgrad , diese Vor-Regeneration langsam fort- 
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schreitend durch Kontakt mit einem ersten sauren flussigen Roa- 
g enz durchfuhren oder sie wesentlich rascher durchfuhren, inde« 
in geeigneter Weise der Anteil der Saure in der Gaszone erh5ht 
wird. 

D er vorregenerierte Faden . enthalt noch einen variierenden, je- 
doch relativ erheblichen Anteil an Xanthat, die physikalische 
Struktur dieser Filamente ist jedoch irreversibel geworden. 

Hit der vollstandigen Regeneration wird in an sich bekannter 
Weise die Zersetzung des restlichen Xanthats in den vorregene- 
rierten Faden erreicht. Diese vollstandige Regeneration wird 
in Abhangigkeit von dem chemischen Zustand der Filamente an, Aus- 
gang der Einrichtung zur Vor-Regeneration durchgefUhrt . 



Verfahrt man gemafi der Lehre der Erfindung, so macht man die 
Uberraschende Feststellung, dafl man, unter sonst gleichen Be- 
dingungen, die Filamente durch Spinndusen mit wesentlich gr6fie- 
rem Bohrungsdurchmesser als dem bisher verwendeten, erspinnen 
kann, zum Beispisl Spinnof fnungen von eihem Durchmesser - oder 
ei'ner groBten Querschnittsabmessung-von 500 bis 1000 Mikrometer 
anstelle von 60 bis 100 Mikrometer, also funf bis fCinf zehnmal groj 
B er. Man kann auf diese Art und Weise bei praktisch gleichen Er- 
gebnissen bezuglich der Feinheit der hergestellten Filamente, die] 
i» Bereich von 1 bis 7 Denier liegt, und fur Bruchfestigkeiten 
ia trockenen Zustand von derselben GroBenordnung fur diese Fila- 
me nte i. Bereich von 1 bis 2,5 Gramm/Denier im Vergleich mit den 
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handelsublichen Filamenten aus ViskosdTeyon , Natriumlosurygen des 
Cellulosexanthogenats verwenden, die lediglich einer summari- 
schen Filterung unterzogen wurden, wodurch in einem sehr groBen 
AusmaB die ausgesprochen einschneidenden und sehr kostspieligen 
Nachteile der wiederholten Filterprozesse, die bislang in der 
Viskoseindustrie als unvermeidbar angesehen wurden, vermieden 
werden. 

Genaugenommen ermSglicht in der praktischen Durchfiihrung also 
der Wegfall der einschrankenden Bedingungen bei der Filtra- 
tion, erreicht durch die groBen Durchmesser der Boh run gen der 
Spinndiisen, daB die heute Ubliche Schwelle fur die Qualitat 
des Ausgangs-Cellulosebreis gesenkt werden kann und Breie mit, 
geringerem Anteil an Alphacellulose verwendet werden konnen als 
zuvor, insbesondere die als "Papierbrei" bezeichneten Ausgangs- 
breie. 

Die mit Hilfe des Verfahrens rvach der Lehre der Erfindung erhal- 
tenen Viskosef ilamente zeichnen sich im mikrpskopischen und mole- 
kularen MaBstab durch eine andere Struktur aus als diejenigen 
Filamente der gleichen Art, die auf konventionellen ^erstellungs- 
wegen erhalten worden sind. Sie zeichnen sich weiterhin durch 
ein Verhalten gegenuber bestimmten Reagenzien aus, das sich von 
dem der bekannten Faden unterscheidet . 
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Eine detaillierte Beschreibung der nach der Lehre der Erfindung 
hergestellten Faden wird durch eine Anzahl von Untersuchungsver- 
fahren moglich, durch die sich die Faden von alien bekannten Fa- 
den unterscheiden lassen. Diese neuen Filamente entsprechen 
al-len im folgenden aufgefuhrten Spezif ikationen : 

j 1 . Ira taorphologischen Aufbau der F*den UIBt sich zwischen dem 
Zentrum und den Randbereichen eines Fadenquerschnitts kein Un- 
terschied nachweisen,und zwar weder unter polarisiertem Licht, 
noch im Phasenkontrastverfahren, noch im Elektronenrastermikro- 
skop und auch nicht durch Anfarbung der Querschnitte mit Viktoria 

Llau (EinschlUsse im Memory lat); das Material der neuen Faden 
erscheint demnach besonders homogen. 

2. im Orientierungsgrad der MakromolekUle aus Cellulose, konnten 
keine Unterschiede bei einer Untersuchung mit Elektronenbeugung 
nachgewie'sen werden, und zwar sowohl fur in Langsrichtung, wie 
auch fur in Transversa.lrichtung der Faden durchgefiihrte Schnit- 
te; dieser Orientierungsgrad 1st dem gesamten Filament eigen 
und dies steht im Gegensatz zu den bekannten Faden, die mehr 
Oder weniger, gegebenenfalls auch sehr stark in der gesamten 
Faser orientiert sein konnen. 

3. Bei der Untersuchung des Verhaltens gegenttber Anfarben mit- 
tels eines "Diphenylblau brillant FF Ciba" Farbstof fs zeigen 
die neuen Faden, daB sich die Anfarbung zunachst im ersten 
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Schritt auf die peripheren Randbereiche der Filamente beschrankt 
und danach, im zweiten Schritt, auch die zentralen Bereiche er- 
reicht, um so der. gesamten Faser eine sehr intensive Anfarbung 
zu verleihen. 

4. Schliefilich zeigen die neuen Faden hervorragende Eigenschaf- 
ten hinsichtlich ihrer Quellbarkeit in Wasser und in einer Lau- 
ge, wobei sich der Quellgrad der zentralen Bereiche von dem 
Quellgrad der Randbereiche unterscheidet . 

Die neuen Filamente kSnnen in derselben Ausfiihrungsf orm herge- 
stellt werden wie die bekannten Viskosef aden, namlich als End- 
losfaden, auch als Reyon bezeichnet, Spinnfasern, Zellwolle 
genannt, Spinnkabel, Spinnbander, Game, Zwirne, Fttllhaar, 
Flocken, Faservlies (nonwovens) , usw. . 

Die so hergestellten FSden konnen anschliefiend den herkommlichen 
Bearbeitungen zur Weiterverarbeitung des Reyons und der Zell- 
wolle unterworfen werden, insbesondere mechanischen Behandlungs- 
schritten, mit denen im wesentlichen das Erscheinungsbild die- 
ser Filamente geandert wird, also zum Beispiel durch Schneiden 
der Kabel zu losen Spinnfasern, durch Aufspulen auf Spulen- 
trager, Kettbaume, Cones oder andere geeignete Trager, Lagern 
ohne festen Trager durch Ablegen in beweglichen BehSltern (im 
Spinntopf in Form von Spinnkuchen Oder als Spulstrang) usw. 
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Man hat zudem festgestellt , daB es uberrachcnderwoiso ntcht no- 
tig ist, die Gesamtheit aller die Regeneration der Cellulcso 
aus dera Xanthat der zunachst hergestellten Faden vollendenden 
Verfahrensschritte durchzuf iihren, bevor die verschiedenen , ins- 
besondere mechanischeri und oben angesprochenen Nachbearbeitungs- 
schritte durchgefuhrt werden konnen. Diese Verarbeitungsschrit- 
.te werden im folgenden mit dem Begriff Nachbehandlung zusa.^enge- 
faBt, ihnen werden normalerweise die fertiggestellten Viskose- 
faden unterworfen. Man.hat nun herausgefunden, daB die aufgrund 
des erfindungsgemaBen Verfahrens erhaitenen Viskosef Sden der 
Nachbehandlung zu dem Zeitpunkt unterworfen werden konnen, in 
dem sie aus der den fluchtigen Bestandteil mit koagulierender 
Wirkung und vorzugsweise sauren Eigenschaften enthaltenden Gas- 
zone heraustreten, sowie spatestens im Verfahrensschritt der Vor- 
Regeneration. In diesen Zeitpunkten des Kerstellungsablauf s 
sind die Faden ausreichend individualisiert , konsistent, re- 
sistent und nichtklebend, so daB sie nach den Verarbeitungsschritj 
ten der herkSmmlichen Nachbehandlung verarbeitet werden konnen, 
so, wie diese einzelnen Schritte normalerweise fUr die fertig- 
gestellten Faden Anwendung finden. Diese Beobachtung ist deshalb 
wichtig, well es hierdurch unter anderem ermoglicht wird, daB un-| 
mittelbar nach den ersten Extrusionsschritten das Erscheinungs- 
|bild der erhaitenen. Faden verandert werden kann und diese Faden 
|schon von diesem Augenblick an unter bisher nicht bekannten 
Bedingungen nachl^ehandelt^ werden konnen, wodurch sich eine wesentj 
lich grSflere Einfachheit und sehr viel groflere Ef fektivitat der 
I cesamtanordnung ergibt. Wenn zum Beispiel im Produktionsstadium 
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des Fadendurchlaufs durch das eine koagulierende Wirkung aus- 
ubende Gas oder auch gegebenenf alls im Bad fiir die Pre-Regene- 
ration in an sich bekannter Weise das.Bundel der frisch erspon- 
nenen Faden geschnitten wird, so erhalt man ein loses Faserma- 
terial, und es wird dadurch moglich, die vollstandige Regenera- 
tion an diesem Material .durchzuf iihren mi ttels der bekannten Ver- 
fahren des Tauchens, Waschens, Entschwefelns, Spiilens, Trocknens 
usw., und dies unter wesentlich wirksameren Bedingungen als bis- 
her. Dies ist insbesondere durch die Tatsache begriindet, dafl das 
neue Fasermaterial im angesprochenen Produktionsmoment vereinzelt 
und verteilt ist und so wesentlich intensiver und schneller dem 
EinfluB der nachbehandelnden Wirkstoffe, also einem Bad mit 
eingestellter SSure, der wassrigen Umgebung und der Luft, unter- 
worfen werden. Dies war zuvor nicht der Fall, da das nach den be- 
kannten Verfahren hergestellte Material mehr oder wen iger kom- 
pakt ist. 

Aus der US-PS 2 284 028 ist es bereits bekannt, Viskosefaden vor 
der vollstandigen Regeneration der Cellulose zu erhalten, die 
der direkten Nachbehandlung zuganglich werden, zum Beispiel Zer- 
schneiden zu Spinnfasern, Aufspulen, Krauseln oder Bouclieren 
der Faden. Das Verfahren, mit dem diese Ergebnisse erhalten 
werden, arbeitet jedoch mit Trockenverspinnung oberhalb einer 
Temperatur von 100° C und in einer gas formi gen Umgebung, durch 
die eine griindliche Trocknung der extrudierten Faden erreicht 
werden soli. Es handelt sich daher urn gSLnzlich andere Bedingun- 
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g e„ .1, bei de» Ver £ aKren 9 e„ S » aer Br £ inau„ 9 , wo b.1 ,«.«..- 
peratur Oder zumindest in der « aer zi™,erton,por,tur gearboi- 
tetwird. on„e irgendeinen Versuch, .!„.». Tr=Ccnun„ M f felt zu 
errelohen. u„d ». stattd.ssen ■« — " "O^""" 
lleag enz -it ei„e» to ,» t U»* ge.rbeitet wird. ». ~ 

de„ eln derartiaes Beaoenz saure BigensoWten h.t, «« ale an 
den frisoh eatrudlerten visfcose.aden h ervor 9 er» £ en. Koaoul.tion 
b e=leitet - wie sehon angesprochen - von der Binieitung der 
Vor-Begeneratlon der Cellulose. wodureh die Verfahrenssenritte 
der Hachbehandlung v.rein^Ot werden und die ebsohlieBenden Be- 
H.ndlungsschritte der Begeneration verein £ aoht Oder abge«rzt 
werden. 

M. «*1 aea ortes Innerhalb des ver £ ahrensabl.u £ s . an dem die 
Kachbehandlun, an den nocb nicnt voilstSndi, regenerierten vis- 

„ «ir^- anschlieBend an den Austritt des 
kosefaden vorgenommen wird. anscnxiec 

Gaszone oder spatestens und auch vorteilhaf- 
Gespinstes aus ; der Gaszone oaei v 

t erveise anschlleBend an den Austritt des Sespinstes .us den, 
fl ttss«en Bad «« die Vor-Begeneration. M ngt von se h r verschie- 
denen BaXtoren ab. von denen insbesondere die ,.tur und der 
fix des,Ko.,ulierenden Beagenz in der Gaszone eine Bolle spie- 
ien. sowie die Spinnge.chwindigKeit und der Spi„ndruc k , die «- 
peratur und der BeUezustand der zu extrudlerenden VisXose, die 
peratur der Caszone und gegebenenialls die der sauren 
kelt nnd sonlleeiicH die «t und Weise. in der die irlscn er- ^ 
sponnenen Baden naOc^andelt warden, Bs 1st daKer niobt ™,glioh 
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diese Parameter von vornherein festzulegen, denn sie sind der- 
art zahlreich und variabel. Jedoch kann jeder Fachmann mit Hilfe 
der angegebenen Daten fur das Verfahren einfach herausf inden , wo 
der Verfahrensschritt der Nachbehandlung der Faden, deren Regene- 
ration noch nicht abgeschlossen ist, anzusetzen ist. Dem Fach- 
mann wird es dabei im allgemeinen gemigen, insbesondere die 
Resistenz, die Konsistenz und das Fehlen von Klebkraft zwischen 
den Fasern in Betracht zu Ziehen. 

Wie bereits oben schon angesprochen, zeigen die nach dem Her- 
stellungsschritt des Durchlaufens einer koagulierenden Gaszone 
und gegebenenfalls eines FlUssigkeitsbades fiir die Vor-Regene- 
ration erhaltenen FMden eine gute Vereinzelung, Konsistenz und 
eine ausreichende Resistenz, um in zufriedenstellender und er- 
folgreicher Weise nachbehandelt werden zu konnen. Ebenfalls ist 
festgestellt worden, dafl diese Faden von diesem Verfahrens- 
schritt ab eine im wesentlichen runde Querschnittsf lMche aufwei- 
sen und diese auch im Laufe des Verfahrensschritts der letzten 
Nachbehandlung und bis zu dem Verfahrensschritt behalten, bei 
dem die abschlieBende Regeneration der Cellulose durchgefuhrt 
wird. Dagegen ist bei den fertigen, heute im Handel befindli- 
chen Faden bekannt, daB diese eine gezackte Querschnittsf lache 
aufweisen und bis heute allein die aus der Schmelze ersponnenen, 
synthetischen FSden dafUr bekannt waren, dafl ihnen ein runder 
Querschnitt eigen ist. 
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Weiterhin 1st beobachtet worden, dafl die nach dem Durchgang dure* 
die Gaszone erhaltenen Faden ebenfalls die Eigenschaft aufwci- 
sen, eine gewisse Plastizitat bei Normalbedingungen zu besitzen, 
das heiSt, sie lassen sich permanent deformieren unter dem Ein- 
fluB gewisser mechanischer Krafte. 

Aufgrund dieser speziellen Eigenschaft sind die Faden dehnbar 
und verformbar oder anders ausgedrUckt, sind sie anpaBbar an 
-sich andernde Krafte. Dies 1st ganz of fensichtlich ein Vorteil, 
denn gemaS der Erfindung sollen die Faden in einem wahlbaren Zu- 
stand wahrend ihrer Herstellung den Schritten der Nachbe hand lung 
unterworfen werden kQnnen. Die den Faden mitgegebenen Verformun- 
gen, wie -zum Beispiel Flachdrticken, EinschnUren, Schneiden, 
Krause In usW.. werden wahrend der abschlieBenden Behandlungs- 
schritte, also insbesondere der Regeneration erhalten und blei- 
ben daher Eigenschaf ten des Endproduktes . 

Unter den mSglichen Nachbehandlungsschritten, denen die noch 
nicht vollstandig regerierierten Viskosefaden unterworfen werden 
kbnnen, soil im einzelnen - und dies wurde bereits angesprochen 
das Zerschneiden eines Fadenbiindels zu losem Fasermateril er- 
wahnt werden. Dieses Material kann daraufhin verschiedenen Be- 
arbeitungeri unterworfen werden, wie zum Beispiel Krause lung, 
Sortieren, Anfarben, Waschen, Trocknen, Wiederausrichten zu' Fa- 
serbiindeln usw.-. Nach den : bekannten, zur vollstandigen Regene- 
ration der Cellulose fUhrehden Verarbeitungsschritten, erhalt man 
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so Fasern vom Typ Baumwolle, Wolle f Papier f asern , Flocken, Fa- 
servliese und weiterhin Fasern fur Polsterzwecke,als < Futterma- 
terial, zu Isolations- Oder Filterzwecken usw. 

Als weitere einzelne Bearbeitungsschritte fiir die Nachbehandlung 
soil noch das Aufspulen, Aufwickeln, Abhaspeln, die Lager ung usw. 
erwahnt werden . 

Die Erzeugnisse finden besonders dort Anwendungsbereiche , wo man 
faserige Materialien benotigt, und zwar in reiner Form ode r als 
Mischung mit anderen Fasern, insbesondere fiir die Herstellung 
von Textilien, Artikeln fiir den Kausbereich, fiir die Mobelher- 
stellung Oder die Industrie, im Bereich der Papier f abrikation, 
fiir die Herstellung von Artikeln auf Nonwoven-Basis , fiir die 
Produktion von Mischmaterialien , und hierbei insbesondere zusam- 
men mit Harzen oder verschiedenartigen Kunststoff materialien . 

Die Vorrichtung zur Durchfiihrung des beschriebenen Verfahrens 
besteht im wesentlichen aus einer an sich bekannten Einrichtung 
zur Vorbereitung der Viskose aus einem Cellulose enthaltenden 
Brei und einer vertikal angeordnetenExtrusionsspinneinrichtung, 
in der in vertikaler Richtung von oben nach unten angeordnet 
sind: mindestens. ein kontinuierlich mit der Viskose fiillbares 
Vorratsgefa'fi; mindestens eine Spinndiise mit einer Vielzahl von 
Spinnoffnungen, durch die mittels eines auf die Viskose ausge- 
iibren Drucks die Viskose in eine Vielzahl von vertikal verlau- 
fenden, fliissigen Faden extrudierbar ist; mindestens eine 
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langliche, vorzugsweise vertikal und, senkrecht unter der Spinn- 
duse angeordnete Kolonne, in die die Spinnduse hineinliefert 
und die eine erste, ein inertes Gas aufnehmende und eine zweite, 
ein Gas mit koagulierender Wirkung aufnehmende Zone enthalt; 
eine Einrichtung zum Zuleiten des eine kbagulierende Wirkung 
ausiibenden gasfSrmigen Mediums in die Kolonne, eine an sich be- 
kannte Einrichtung zum vollstandigen Regenerieren der Cellulose 
aus dem Cellulosexanthogenat und eine Aufnahmeeinrichtung ™* 
die gebildeten Faden. Vorteilhafterweise wixd zudem vorgeschla- 
gen, da8 die Extrusionsspinneinrichtung lotrecht zur SpinndUse 
eine die kontinuierliche Zirkulation einer Fliissigkeit von 
unten nach oben Uber mindestens einen Teil ihrer Oberflache 
aufrechterhaltende Einrichtung aufweist, 

AusfUhrungsbeispiele der Erfindung sind in der Zeichnung darge- 
stellt und werden im folgenden naher beschrieben. Hieran werden 
die Art. und Weise, wie die Erfindung zu realisieren 1st und 
die sich aus ihr. ergebenden Vor telle klarer ersichtlich. Es 
zeigen: 

Fig . 1 eine schematische Darstellung einer Extrusions- 
Spinnvorrichtung nach der Erfindung, 

Fig. 2 einen Schnitt durch eine SpinndUse, 
Fig. 3 eine schematische Darstellung eines zweiten Aus- 
fvihrungsbeispiels fur die Aufrvahmevorrichtung der koagulierten, 
vorregenerierten FSden , 
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Fig, 4 eine Darstellung entsprecherid Fig. 3 fur ein weiteres 
Ausf uhrung she i spiel . 

Fur die einzelnen .Vorrichtungen und Verf ahrensschritte zur Her- 
stellung der Viskose aus Cellulosebrei wird weder eine Beschrei- 
bung noch eine Figur beigefiigt, da diese Schritte bekannt sind. 

In Fig. 1 dagegen sind die einzelnen Vorrichtungsteile vor der 
Spinndiise 4 fiir die Vijskose und bis unmittelbar zu dieser hin 
dargestellt. Diese Anordnung umfaBt im wesentlichen zunSchst eirv 
zylindrisches Vorratsgref aB 1 , das kontinuierlich mit Viskose 
beschickt wird. Diese Viskose wird mittels komprimierten Stick- 
stoffs, der am freien Ende eines mit einem Manometer 3 ausge- 
riisteten Zufiihrrohrs 2 eingespeist wird, durch die df fnungen 
der Spinndiise 4 extrudiert, die an der kleinen Basisfiache des 
kegelstumpf formigen Bodens 1a des Vorratsgef Sfies 1 angesetzt 
ist. Diese SpinndUse 4 (siehe Fig. 2) besteht vorteilhafterweise 
aus Glas, kann jedoch auch aus rostfreiem Stahl Oder jedem ande- 
ren geeigneten Metall Oder auch aus Kunststoff hergestellt sein. 
Sie weist einen Zylinderansatz 5 auf, der mit einer Kapillare 6 
von 600 Mikrometer Durchmesser verbunden ist. In dem in Fig. 2 
gezeigten Ausf iihrungsbei spiel ist die Spinndiise 4 in den Boden 
des VorratsgefaBes 1 mittels ihres Gewindes 39 eingeschraubt. 



An dem kegelstumpf formigen Boden la des VorratsgefSBes 1 ist 
koaxial eine zylindrische Kolonne 7 angeordnet mit einem Innen- 
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durchmesser von 7,5 cm und einer Lange von 125 cm. 

in einem Abstand von ungefahr 25 cm vom oberen Ende der Kolonne 
7 sind an zwei gegeniiberliegenden Punkten EinlaBof fnungen 8a und 
8b fur den Bin lad eines Gasgemisches vorhanden. Dieses Gasge- 
mis.cn kommt aus einer Mischkammer 11 und wird Uber einen Homoge- 
nisierer 9 und eine Zuleitung 10 zugefiihrt. In die Mischkammer 
11 wird einerseits durch die Zuleitung 12 Druckluft und an einer 
anderen . Stelle durch die Zuleitung 13 Salzsaure in Gasform einge- 
leitet. zur Verbesserung der durchmischung sind Verteilerorgane 
14,15 aus Sinterglas vbrgesehen. 

Die Basis 38 der Kolonne 7 befindet sich unmittelbar Qber einem 
Trichter aus zwei konzentrischen Teilen 16,17, die zu einer ge- 
meinsamen TUlle 18 spitz zulaufen und koaxial zur Kolonne 7 aus- 
gerichtet sind. Die Tulle 18 geht uber und endet in einer Ver- 
engung 19, die in eine Wanne 20 mit Deckel 21 und geneigtem Bo- 
den 22 hineinragt. Am tiefsten Punkt dieses geneigten Bodens 
22 1st eine mit einer Purape 24 verbundene Rohrleitung 23 ange- 
setzt, die zusammen mit einem weiteren Rohr 25, die im unteren 
Bereich der Wanne 20 enthaltene FlUssigkeit 29 in den zwischen 
den beiden Richterteilen 16,17 bef indiichen, kegelstumpf formi- 
gen Ringraum hineinfordert . Durch eine geeignete Regelung des 
Zuflusses befindet sich ein gewisser Teil dieser wiederzugefiihr- 
ten FlUssigkeit standig zwischen den beiden kegelstumpf formi- 
gen Trichter teilen 16, 17, tritt von da aus durch die Durchlasse 
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26, die in einer gewissen horizontalen Hone in der Wand vorge- 
sehen sind, und breitet sich in diinner Schicht auf der inneren, 
kegelstumpf formigen Flache des Richterteils 17 aus und fullt so 
die Verengung 19. 

Unterhalb der Gesamtheit aus VorratsgefaB 1, Kolonne 7, Trichter- 
teilen 16 und 17 , Tiille 1 8 und Verengung 19 ist in der Wanne 
20 ein Auf spulzylinder 30 angeordnet, der sich urn eine horizon- 
tale Achse dreht und mittels nicht dargeste liter , bekannter Steu- 
ervorrichtungen in eine schwache, hin- und hergehende Bewe- 
gung in Axialrichtung verschiebbar ist. Dieser Zylinder 30 ist 
so angeordnet, dafi eine Tangentialebene an seine Mantelflache 
durch die Achse der Trichterteile 16 und 17, sowie der Tiille 18 
hindurchgeht, so dafi der aus der Verengung 19 vertikal abgegebe- 
ne Faden 28 sich tangential zu Spiralwindungen auf den Aufspul- 
zylinder 30 auflegt, Der Auf spulzylinder 30 ist von der Fliissigr- 
keit 29 benetzt, die selbst weiter in den Boden 22 der Wanne 20 
tropft, von wo sie mittels der Pumpe 24 angesaugt wird, um so 
wiederum den beiden Trichterteilen 16, 17 zugefiihrt zu werden, 
von dort der Tiille 18 und der Vereingung 19 unter den oben er- 
lauterten Bedingungen zugeleitet wird, Andersherum ausgedriickt 
befindet sich also die Fliissigkeit 29 in einem geschlossenen 
Kreislauf durch diese Teile. 

Wahrend dieses Kreislaufs wird der Gehalt der Fliissigkeit an 
Reagenzien kontrolliert und mittels bekannter, hier nicht be- 
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schriebener und auch nicht dargestellter Vorrtchtungen standig 
eingestellt. 

Nach der Durchf tthrung bekannter, hier nicht dargestellter und 
auch nicht beschriebener Verf ahirensschritte werden die Faden 28 
anschlieflend der abschlieflenden Behahdlung in Schwefelsaure un- 
terworfen, wobei die Bedingungen so eingestellt sind, daB die 
vollstandige Regeneration des in der oben erwahnten Vorregene- 
rierung npch nicht vollstaridig umgewandelten Xanthats zur Cellu- 
lose erreicht wird. Daran schlieBen sich andere Schritte, wie 
zum Beispiel Waschen, Entschwefeln und so weiter an, wie ge- 
wohnt und bekannt . 

in einem zweiten, in Fig. 3 gezeigten AusfUhrungsbeispiel fallt 
der aus der Verengung 19 herausgefuhrte Faden 28 auf eine ge- 
waibte Flache 31, zum Beispiel aus Metallblech, die den Faden- 
laufwinkel umlenkt, so daB der Faden anschlieflend auf ein end- 
loses Band 32 fallt. Dieses Band 32 wird kontinuierlich ange- 
trieben durch einen Satz Rollen 33, 34, 35, von denen min- 
destens eine angetrieben ist. Am Umlenkende 36 des Bandes wird 
der Faden 28 mittels bekannter, iiblicher Vorrichtungen abgenom- 
men . 

in einem weiteren AusfUhrungsbeispiel in Fig. 4 fallt der aus 
der Basis 38 der Kolonne 7 heraustretende Faden direkt auf eine 
gewaibte Flache 33 und von dort auf das endlose Band 32, von wo 
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er mittels einer Abzugsvorrichtung 37 f wie zum Beispiel einer 
motorisch angetriebenen Rolle, abgenommen wird. 

Diese beiden zuletzt beschriebenen Ausfiihrungsbeispiele ermdg- 
lichen es, die bekannten Verf ahrensschritte der abschliefienden 
Behandlung, , also der Regeneration, Entschwefelung, des Waschens 
usw. kontinuierlich in den Verf ahrensablauf einzubeziehen. 

Im weiteren wird beschrieben, wie diese Vorrichtung zur Her- 
stellung von endlosen Viskosef ilamenten eingesetzt werden kann. 

ZunSchst wird, urn ein Beispiel zu nehmen, eine Verf ahrensweise 
fiir die Preparation der Viskose angegeben, die ausgehend von 
einem bisulf itischen Holzbrei hergestellt ist, der sich gut 
fur die Verarbeitung zu regenerierten Cellulosef ilamenten eignet. 

Der Brei weist die folgenden Eigenschaf ten auf : 

Polymerisationsgrad (DP) , also die Grundviskositat 

in Losung, besimmt nach der Formel von JAYME betragt 735 

der Gehalt an Alphacellulose ist 90,3 % 

der Index nach Mahood (entspr. der Norm AFN0R-T-1 2 .003) 
betragt 12 % 

und der Grad der WeiBheit, also der mit MgO auf 100% 

korrigierte, in einem Photometer Elrepho gemessene 

Ref lexionskoeffizient betra*gt 92. 
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Bezogen auf eine Quantitat dieses Breis, die 400 g Alphaccllu- 
lose im trockenen Zustand entspricht, werden unter den nachcje- 
nannten Bedingungen die fur die Preparation der iskose bekann- 
ten Behandlungen durchge f tihrt : 

Alkalicellulose : 

zunachst wird der Ausgangsstof f zu einem D.ei 
eingeweicht, 

mittels einer Base, deren Anteil in der L6sung 18%, das sind 
215 g/1 betrSgt, 

das Volumen der alkalischen LSsung ist 4000 cm , 

die* Temperatur betr&gt 45 C 

bei einer Gesamtdauer von 2 Stunden. 

Darauf folgt ein Auspressen mit einem 

AuspreBgrad von . 3 

bei Zimmertemperatur. 

Dann folgt das Zerfasern in einer Knetvorrichtung (Malaxeur) 
vom Typ Kustner DRM 

bei Zimmertemperatur und einer Dauer von 20 Minuten 

und anschlieBend eine Vorreifung bei 34°C 
von 10standiger Dauer und abschlieBend eine 

Trockenschwefelung bei 26-29 C, 

einer Dauer von 2 Stunden 

und einem Schwe fe Ik ohlens toff anteil (Gewichtsanteil 
von CS 2 beztiglich des Gewichts der Cellulose) von 31%. 
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36,5 % 
14,8%. 



10° C 



4 Stunden, 



Die so erhaltene Alkalicellulose hat einen 
Celluloseanteil von 

und einen Gesamtantei 1 an Natron lauge von 
Die Viskose wird aufgelost bei einer Temperatur 
von 

innerhalb von 

die Ausgangs viskose hat einen Gehalt an 
Natronlauge von 
und einen Cellulosegehalt von 
Die Nachreifung erfolgt bei 
und einer Dauer von 
Zur Kontrolle des Filter grades erfolgt die Filtration durch ein 
Nylon- und Lintergewebe bei 2 bar Stickstof fdruck, zum Spinnen 
erfolgt die Filtration durch ein Nylongewebe. Es erfolgt eine 
sorgfaltige EntlUftung. 



7,6% 
8%. 



20°C 



18 Stunden, 



Die zum Verspinnen fertige Viskose weist die folgenden Eigen- 
schaften auf: 



Ihre Viskositat in Poise bei 20 betrMgt to » 80, 
wobei to die Viskositat zur Zeit Null, d,h. vor 
der Reifung ist; 

die Viskositat t8, d.h., die Viskositat nach 8 Tagen 
Reifung bei 20°C betragt 180, 
der Gesamtgewichtsgehalt an Schwefel, bestimmt mit 
der Verbrennungstechnik nach Sch6niger ist 3,4% 
und die Gammazahl des nach der spektrophotometrischen 
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Kethode nach Treiber und Elmgren bestimmten *a nthogensauren 

Schwefels betragt 51. 

Bei der Filtrierf ahigkeit betragt der Filtrationsindex, und zv/ar 

sei i die notwendige Zeit,.um ein bestimmtes ausgefiltertes 

Gewicht aus der filtrierten Viskose zu erhalten und P^t dsts 

Gewicht der in der Zeit 4 x filtrierten Viskose, so betragt 

p 

der Filtrationsindex 1QOX 2 Q0 

4ETJ" 

Extrusion der Viskose,. Coagulation und Preregeneration : 

Die in dem VorratsgefaB 1 untergebrachte Viskose 27 befindet sich 
bei Zimmertemperatur unter Einwirkung von komprimiertem Stick- 
stoff, wodurch sie mit einer Geschwindigkeit von 1 bis 4 cm/sec. 
durch eine Kapillare 6 der Spinndttse 4 zum Aus gangs faden 28 
extrudiert wird. Dieser Faden 28 l&uft durch die Kolonne 7 hin- 
durch zunSchst durch eine Strecke von 25 cm durch Luft, an- 
schlieSend durch eine Strecke von 100 cm durch eine zweite Gas- 
zone mit einer Luf t/Salzs&ureatmosphare mit einem fcufluB von 
0,5 bis 1 g/Stunde an HC1 und einer Verweilzeit des Fadens 28 
in der Kolonne 7 von 1/TO bis zu 1 Sekunde. Der gebildete Faden 
wird auf diesem Weg einer Verstreckung beira Erspinnen durch zwei 
verschiedene Effekte unterworfen, und zwar durch die Schwerkraft 
beim Austreten und auf mechanischem Wege durch die Abzugsvor- 
richtung. Aufgrund der Wirkung der sauren Gasatmosphare koagu- 
liert der Faden und erhalt die Konsistenz eines Gels. 
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Die saure Flussigkeit 29, die in geschlossenem Kreislauf unter- 
halb der Spinnvorr ichtung umlauft, bewirkt die Vorregeneration 
der Cellulose des Fadens 28, wahrend dieser die Verengung 19 
durchlauft, in der er eingefangen und axial gezogen wird und in 
ein Viskosefilament 28 aus Viskose im status nascendi Uber- 
fuhrt wird. 

Die saure FlUssigkeit weist folgende Zusammensetzung auf, wobei 
die Angabe jeweils in Gramm pro Liter erf olgen: 

Schwe felsaure 40 
neutrales Natriumsulf at 60 
Zinksulfat 1 

Wasser qsp 1 Liter. 

AbschlieSende Regeneration: 

Die so erzeugten Filamente 28 durchlaufen an sch lie Bend verschie- 
dene Behandlungsschritte , durch welche insbesbndere die voll- 
stSnaige Regeneration der Cellulose und ihr definitives Aussehen 
festgelegt wird, Diese verschiedenen Behandlungsschritte mit 
denen ihnen e'igenen Gegebenheiten sind die folgenden; 

Eintauchen in ein SchwefelsMurebad mit 60 Gramm pro Liter bei 
50 bis 60° C fur 10 Minuten; . .. 

Waschen in weichem Wasser bei Z imme r temper at ur fur 5 Minuten 
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mit wachsenden pH-Werten von 4,5, nach 6,5 bis etwa 8; 
Entschwefelung in einem Bad mit 2 Gramm/Liter Na 2 C0 3 und 
10 Gramm/Liter Na^SC^ bei 90 bis 95°C fur 5 Minuten; 
Waschen in weichem Wasser bei dimmer tempera tur, anfangs mit 
einem pH-Wert von 9,5, daraufhin ein pH bis 8 oder 7, und 
schliefilich das Trocknen in einem HeiBluf ttrocicenofen bei 105°C 
in einem Zeitraum von 5 bis 8 Stunden. 

Eigenschaften der Filamente: 

In der nachstehend wiedergegebenen Tabelle sind die Eigenschaf- 
ten der erhaltenen Viskose filamente zusammengefafit fur 4 ver- 
schiedene, unter verschiedenen Bedingungen durchgef uhrte , als 
Beispiele wiedergegebene Versuchsreihen, und zwar unter Varia- 
tion der als Ausgangsmaterialien benutzten Cellulosebreie und 
demzufolge der Eigenschaften der verschiedenen Viskose-Typen f 
der Bedingungen beim Verspinnen und der ZUfuhrrate von Salzsaure 
in die Gaszone. Zum Vergleich sind in der letzten Zeile dieser 
Tabelle die entsprechenden Zahlen fur Viskosereyon nach den be- 
kannten, industriellen Herstellungsrcethoden aufgefUhrt, 

Aus diesen verschiedenen Versuchsreihen wird klar, daB trotz der 
betrachtlichen Vorteile durch das erf indunc;sgemaBe Verfahren, 
und zwar Vorteilen in der Vorbereitung der Viskose fur das Ver- 
spinnen, wobei die Qualitat des Cellulosebreis bis herunter zu 
den Qualitaten von Papierbreien reichen kann und eine eihzige, 
summarische Filtrierung der Viskose vor dem Verspinnen notig ist 
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sowie in der Weise des Verspinnens dieser Viskosen, und zwar 
durch Einsatz von Spinndiisen mit groBem Durchmess.er , diese Vor- 
teile keineswegs von einer Verschlechterung der Qualitat der 
Filamente begleitet sind; Es ist dagegen sogar moglich, heute 
Filamente mit spezifischen Bruchfestigkeiten im trockenen Zustanc 
zu erhalten, die sehr hoch liegen - siehe die Beispiele 2 bis 4- 
und wie alle Beispiel zeigen- mit wesentlich geringerer Bruch- 
dehnung als die bekannten Viskosef ilamente. AbschlieBend soli 
noch angefuhrt werden,. dafl diese Filamente quellbar im Wasser 
sind und gute Eigenschaf ten fur das Anfarben aufweisen. 



709847/0875 



0) 




0) 




o 




rH 




D . 




rH 




rH 




Q) 




U 




W 








tj 




4J 




-H 




G) 




XI 




c: 




Q) 








cd 








o 




U] 




o 




CQ 








<U 












o 




> ■ 








-H 




<D 








tn 








tn 












x: 

n 












<u 




4J 












E 




fd 




,—1 




*H 




M-l . 




fit 




Ul 




o 








W * 




















o 












C 


D 1 


' o 






•H 


m 


TJ 


id 


q) 


x; 




o 




to 


C2 




*H 


o 


D- 


tr> 


W 






(4 


u 




0) 




T3 


0) 




n 


T3 




C 


a) 




<H 




rH 


W 


0) 


•H 


XI 


0) 


id 


M 




...A 



5 1 



■6 



I 



I 4-> 

in m 
■h rH 

ll 

W XI 



x: 

B 

-H 
H 



I 

a! 8 

id u 



g 



s 

T3 



0) i H 
rH x: oi 

sunt.. 



I - 

rH I 

O £ -H 
w CP B 

cr> rH h 



i-M <i) 

> 0) a 

rH <D • 

H 1/1 ^ 

838 



ro 

vo 00 



t- 00 



LO 



O 



O m 
vo rg 



O lo 



m 



00 



in 

CM 



(N O «~ 

o o ^ 

CM CM 



m 

r- in 

CM t- 



ro 



VO 



8 in 



O in 



O m 

^ CM 



8 8 2 2 

ro ro ro ro 



8 



o 

CM 



8 «- oo 

CT\ 00 CO 



2770087 



VO 

ro 



VO 

m 



& 



vo 
O 



8 



O 



O 
CO 




b 3 



0Q 



r- <n m 



709847/087 !i. 



Mo 



2770087 



P.eispiel 5: Das Her stellungsverf ahren erfolgt wie in dem in der 
Tabelle wiedergegebenen Beispiel 3. Am Austritt aus der'Gaszone 
nimmt nan in einem Zwischenbehalter die frisch extrudierten , gut 
individualisicrten, von aller Klebekraft zwischen den Faden be- 
freiten, und im Normal zustand verarbeitbaren Faden auf , deren 
Bruchfestigkeit ungefahr 5 Gramm fur ein Filament von ungefahr 
£0 Mikron Durchmesser betrSgt. Der Querschnitt dieser Faden ist 
rund und ihr Gehalt an Xanthogenschwefel Gamma liegt zwischen 
1 4 und 22. 

Diese Faden werden abschliefiend wieder aufgenommen und durch eine 
bekannte Zellwollschneidemaschine gegeben, die sie in Abschnitte 
von 3 bis 10 mm Lange zer schneidet . Der Schnitt lafit sich ohne 
Schwierigkeiten durchf iihren, und es wird so letztendlich eine 
faserige Masse erhalten, mit der die gewohnten Verf ahrensschritte 
der vollstandigen Regeneration der Cellulose durch Waschen, Ent- 
schwefeln, Ausspiilen und Trocknen durchgef lihrt werden • 

Man erhalt schliefllich eine Viskosefaser mit rundem Querschnitt, 
von guter Homogenitat und einer guten Eignung im Speziellen fUr 
die Papierindustrie . 

Beispiel 6; Man verfahrt wie im Beispiel 5, jedoch werden in die- 
sem.Fall die frisch extrudierten Faden direkt in eine konventio- 
nelle Zellwollschneidemaschine gegeben, die diese Faden in dis- 
kontinuierliche Filamente von ungefahr 120 bis 3 30 mm Lange zer- 
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schr.eidet. Die Bruchf estigkeit fur einen Faden von SO Mikromo- 
ter Durchmesser betragt ungefahr 7 Gramm, er hat einon runden 
Querschnitt und eine merkliche Plastizitat. Dor Gehalt an 
Xanthogehschwefel Gamma variiert etwa zwischen 14 und 22. Nach 
Durchfiihrung der abschliefienden Behandlungsschritte entsprechend 
dem Beispiel 5 erhalt man Zellwolle, die im Besonderen fiir Ver- 
arbeitung mit Wolle gut geeignet ist. 

Beispiel 7; Es wird entsprechend dem in der Tabelle aufgeftihrten 
Beispiel 4 verfahren. Am Ausgang des Flussigkeitsbades fiir die 
Vor-Regeneration wickelt man die frisch ersponnenen, gut indivi- 
dualisierten, von aller ihrer zwischen den Faden bestehenden 
Klebekraft befreiten und eine Bruchfestigkeit von etwa 17 Gramm 
pro Faden von 30 Mikrometer Durchmesser aufweisenden Faden auf 
Spulen. 

Die so aufgewickelten Filamente werden anschlieCend den gewohn- 
lichen Verf ahrensschritten fiir die vollstandige Regeneration der 
Cellulose durch Waschen, Entschwefeln, Spiilen und Trocknen unter- 
zogen, ■ . 

Man erhMlt so Viskose filamente mit rundem Querschnitt, die eine 
gute Homogenitat aufweisen und sich gut fiir textile Anwendungen 
eignen. 

P 
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Eoz'ucjszeichenlisto 



1 VorratsgefaB 

1a Boden des Vorratsgef afies 

2 Zufuhrrohr 

3 Manometer 

4 Spinnduse 
:> Zy Under ansa tz 

6 Kapillare 

7 Kolonne 

8 EinlaBof fnung 

9 Homogenisierer 

10 Zuleitung fur Gemisch 

1 1 Mischkaimaer 

12 Zuleitung fur Druckluft 

13 Zuleitung fur Saure 

1 4 Fritte 

15 Fritte 

16 Trichterteil 

17 Trichterteil 

18 Tulle des Trichters 

1 9 Verengung 

20 Wanne 

21 Deckel 

22 Boden v. 20 

23 Rohrleitung 

24 Pumpe 

25 Rohr 

26 DurchlaB 

27 Viskose 

28 Faden 

29 Flussigkeit 

30 Aufspulzylinder 

31 gewolbte Flache 

32 endloses Band 



3 3 Rolle 

34 Rolle 

35 Rolle 

36 Umlenkende des Bandes 

37 Abzugsvorrichtung 

38 Basis von 7 

39 Gewinde 
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